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Procede et dispositif pour caracteriser des mafceriauss 
f e r r oelectr i que s 

La presente invention concerne un procede pour 
caracteriser des materiaux f erro^lectriques . Elle vise 
egalement un dispositif mettent en ceuvre ce proc6de. 

Les materiaux f erroelectriques sont caracteris§s par 
les cycles d 1 hysteresis de la densite volumique de 
polarisation, P (C/m 2 ), en fonction du champ electrique, E 
(V/m) . Les instruments de caracterisation actuels permettent 
d f extraire des parametres simples propres a ces cycles. Les 
cycles sont traditionnellement decrits par une polarisation 
remanente (polarisation sous champ nul) , une polarisation 
maximale, un champ coercitif et un champ de biais . 

La forme des cycles d 1 hysteresis est pourtant tres 
complexe et elle est etroitement liee a 1' amplitude du champ 
electrique applique au sein du materiau, au processus 
d' elaboration du materiau, a la presence de defauts au sein 
du materiau, a la frequence de mesure, etc. De nombreuses 
informations sont done occultees si l f on se limite a la 
determination de quelques parametres seulement. 

Un module theorique a ete propose par F. Preisach, 
dans 1' article intitule « Uber die Magnetische 
Nachwirkung. » Z. Phys. 94, 277-302 (1935), pour representer 
compl^tement la forme du cycle d* hysteresis, via une densite 
de basculements, dite densite de Preisach. 

La determination experimentale precise de cette 
densite de Preisach repose sur un principe mathematique 
divulgue notamment dans 1' article intitule « Mathematical 
models of hysteresis », IEEE Trans. Magn. MAG-22, 603-608 
(1986), par Mayergoyz, I. D. 



2 

Cette determination necessite un tres grand nombre 
de mesures de cycles, puis un traitement de donnees. A 
l'heure actuelle les methodes de mesure appliquees a la 
determination de cette densite de Preisach n'utilisent que 
5 peu de mesures et reposent alors sur un a priori de la forme 
de cette densite. On parle de methodes analytiques. 

Le materiau f erroelectrique est generalement un bon 
dielectrique dont le comportement petits signaux est non 
lineaire. Ce comportement est decrit par l'effet "papillon" 
10 de la capacite petits signaux en fonction du champ 
electrique de repos. Ces effets ne peuvent pas etre 
modelises par une densite de Preisach et doivent done etre 
elimines. La polarisation, P(E), doit done etre decomposee 
en deux effets (Equation. 1), l*un localement reversible, 
15 P iev (E), et 1' autre, localement irreversible, Pirr(E) ■ Les 
effets localement reversibles sont accessibles par une 
mesure de la capacite petits signaux. Seul les ;effets 
localement irreversibles peuvent etre modelises par une 
densite de Preisach. La parfaite separation de ces deux 
20 effets n'est pas envisagee par les methodes de 
caracterisation actuelles. 

P{E) = P rev (E) + P irr (E) (1) 

25 La polarisation localement irreversible represente 

l'etat de basculements des domaines f erroelectriques, ou dit 
autrement, la position des parois de domaines. Les 
deplacements de parois de domaines sont sujets a une 
certaine dynamique qui introduit des phenomenes transitoires 

30 complexes. Les phenomenes transitoires ne sont pas pris en 
compte par le modele de Preisach et doivent done etre 



elimines. L* elimination de ces phenomenes trans itoires n'est 
pas envisagee dans les procedes de caracterisation actuels. 

Le but de 1' invention est de remedier a ces 
inconvenients en proposant un procede de caracterisation 
permettant une elimination des phenomenes localement . 
reversibles et des phenomenes transitoires dus aux 
deplacements de parois. 

Cet object if est atteint avec un procede pour 
caracteriser un materiau ferroelectrique, comprenant : 

- une application d' une tension electrique sur un 
echantillon de ce mater iau ferroelectrique, 

- une mesure du courant electrique traversant cet 
6 chant i lion, 

- un traitement conjoint d'un signal de tension 
appliquee et d'un signal de courant mesure, pour fournir des 
donnees representatives de caracterisation de polarisation 
du materiau ferroelectrique. 

Suivant 1' invention, le procede comprend en outre : 

- un asservissement de la tension electrique 
appliquee, de facon a produire en superposition une premiere 
composante de courant a une premiere amplitude dite « grands 
signaux » a une premiere frequence et une seconde composante 
de courant a une seconde amplitude dite « pet its signaux » 
et a une seconde frequence tres superieure a la premiere 

frequence ; et 

- une identification de caracteristiques du materiau 
ferroelectrique associees respect ivement a des effets de 
polarisation localement reversibles et a des effets de 
polarisation localement irreversibles . 

Avec la presente invention, on propose une 
instrumentation qui permet une parfaite extraction de la 
polarisation localement irreversible, ainsi qu'une 



Elimination des phenomenes transitoires lies a la dynamique 
des deplacements de parois de domaines. Une determination 
experimentale de la densite de Preisach, ne necessitant 
aucun priori, est. ensuite envisageable. Cette densite de 
5 Preisach experimentale permet de caracteriser le materiau 
ferroelectrique independamment de 1* amplitude du champ 
electrique applique. Les influences de certains phenomenes 
lies a la presence de defauts peuvent etre facilement 
observes, tels que la fatigue du materiau, ou le phenomene 
10 de biais local ("local imprint") . 

Suivant un. autre aspect de 1' invention, il est 
propose un dispositif de caracterisation de materiaux 
ferroelectriques, mettant en ceuvre le procede selon 
1' invention, comprenant : 
15 _ des moyens pour appliquer une tension alternative 

sur un echantillon du materiau ferroelectrique, 

- des moyens pour mesurer le courant electrique 
traversant cet echantillon, 

- des moyens pour traiter con j ointement un signal de 
20 tension appliquee et un signal de. courant mesure, pour 

fournir des donnees representatives de caracterisation de 
polarisation du materiau ferroelectrique, caracterise en ce 

qu' il comprend en outre : 

- des moyens pour asservir la tension electrique 
25 appliquee, de facon a produire en superposition une premiere 

composante de courant a une premiere amplitude dite « grands 
signaux » a une premiere frequence et une seconde composante 
de courant a une seconde amplitude dite « petits signaux 
et a une seconde frequence tres superieure a la premiere 

30 frequence ; et 

- des moyens pour extraire a partie des donnees de 
traitement des caracteristiques du materiau f erromagnetique 



» 



iv " v " ~~ 



4 

elimination des phenomenes transitoires lies a la dynamique 
des deplacements de parois de domaines. Une determination 
experimentale de la densite de Preisach, ne necessitant fc 
aucun a priori, est ensuite envisageable . Cette densite de 
5 Preisach experimentale permet de caracteriser le materiau' 
f erroelectrique ind6pendamment de 1' amplitude du champ 
electrique applique. Les influences de certains phenomenes 
lies a la presence de d^fauts peuvent etre facilement 
observes, tels que la fatigue du materiau, ou le phenomene 

10 de biais local ("local imprint") . 

Suivant un autre aspect de 1' invention, il est 
propose un dispositif de caracterisation de materiaux 
f erro61ectriques, mettant en oeuvre le procede selon # 
1' invention, comprenant : 

15 - des moyens pour appliquer une tension alternative 

sur un echantillon du materiau f erroelectrique, 

- des moyens pour mesurer le courant electrique 
t raver sant cet 6chantillon, 

- des moyens pour traiter conjointement un signal de 
20 tension appliquee et un signal de courant mesure, pour 

fournir des donnees representatives de caracterisation de 
polarisation du materiau f erroelectrique, caracteris6 en ce 
qu'il comprend en outre : 

- des moyens pour asservir la tension electrique 
25 appliquee, de fagon a produire en superposition une premiere 

composante de courant a une premiere amplitude dite « grands 
signaux » a une premiere frequence et une seconde composante 
de courant a une seconde amplitude dite « petits signaux » 
et a une seconde frequence tr&s superieure a la premiere 
30 frequence ; et 

- des moyens pour extraire a partie des donnees de 
traitement des caracteristiques du materiau f erroelectrique 



associes respectivement a des effets de polarisation 
localement reversibles et a des effets de polarisation 
localement irreversibles . 

D'autres avantages et caracteristiques de 
1' invention apparaitront a l'examen de la description 
detaillee d'un mode de mise en ceuvre nullement liraitatif, et 
des dessins annexes sur lesquels : 

- la figure 1 illustre un montage a masse virtuelle 
mis en ceuvre, representatif de l'art anterieur ; 

- la figure 2 illustre le principe de 
1' asservissement de la tension aux bornes de 1 ' echantillon 
et de la mesure du courant absorbe par celui-ci, mis en 
ceuvre dans le proc6de selon 1' invention ; 

- la figure 3 represente une mesure simultanee de la 
capacite petits signaux, du courant absorbe par un 
echantillon de materiau f erroelectrique et de la tension 
imposee a ses bornes, obtenue avec un dispositif de 
caracterisation selon 1' invention ; 

- la figure 4 represente une evolution temporelle du 
courant absorbe par 1 ' echantillon et de la tension appliquee 
k ces bornes (presentant un palier aux ext remit es) ; 

- la figure 5 illustre des densites effectives de 
basculements des domaines tracees dans le plan (Emax/E), 
obtenues avec un dispositif de caracterisation selon 
1' invention ; et 

- la figure 6 illustre une densite experimental de 

Preisach, en vue de dessus a gauche. 

On va maintenant decrire le principe du procede de 
caracterisation selon 1' invention, en meme temps que sa mise 
en ceuvre dans un appareil de caracterisation, en reference 
aux figures precitees. 
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Pour realiser une caracterisation d'un materiau 
ferroelectrique, il est necessaire d' assurer une parfaite 
maitrise de la tension imposfee aux bornes de 1 1 Echantillon, 
ainsi qu'une mesure du courant absorb^ par celui-ci. Lorsque 
la chute de tension dans l 1 impedance interne du g6n6rateur . 
peut §tre negligee , un simple montage a masse virtuelle peut 
etre utilise, en reference a la figure 1. 

Dans le procede de caracterisation selon 
1' invention, un asservissement de la tension est prevu pour 
permettre des niveaux eleves d f absorption de courant. Un 
exemple d' asservissement base sur 1 1 utilisation d'un 
amplif icateur operationnel a transconductance est presente 

sur la figure 2. 

Le systeme de mesure permet done d^mposer une 
certaine tension aux bornes de 1 ' echantillon 
ferroelectrique, tout en mesurant le courant absorbe . par 
celui-ci. Ce systeme de mesure est le cceur de 
l 1 instrumentation mise en oeuvre pour la determination de la 
density de Preisach. 

Le courant mesur6 au cours de cycles grands signaux 
et basse frequence rend compte de tous les effets de 
polarisation incluant les effets reversibles et 
irreversibles . 

Les effets localement reversibles peuvent §tre 
mesur6s s^parement par superposition a la tension grand 
signal, d f un signal sinusoidal de tres faible amplitude mais 
de haute frequence. La capacite petits signaux est alors 
mesur^e simultanement , par le biais d'une detection 
synchrone, en reference a la figure 3. 

L' expression du courant absorbe par 1 1 echantillon 
est rappelee par 1' Equation. 2. Ce courant est decompose en 
plusieurs effets decrits par 1' Equation. 3. On reconnait les 



effets de polarisation localement irreversibles, les effets 
localement reversibles ainsi que les effets dus a la 
capacite a vide (egalement reversibles) . 

at 

Le courant depend du sens de variation du champ et, 
lorsque le champ est decroissant, de la derniere vaieur 
maximale de champ atteinte, E max . A partir de 1* Equation 3, 
on deduit une expression du courant (Eq. 4) ou appafaissent 
la capacite petits signaux, C(E max , E) , l'epaisseur de 
l'echantillon, h, la surface de 1 1 echantillon, S et la 
polarisation a saturation de l'echantillon, P sat . La grandeur 
H dec (E max ,E) est appelee densite effective de basculements des 
domaines et represente les effets localement irreveraibles . 

I(E max ,E) = [hC(E maxi E) + 2P sat SH dec (E max ,E)]^ dE <0 (4) 

L' Equation 4 n'integre pas la dynamique de 
deplacement des parois. de domaines. Cette dynamique est a 
l'origine de phenomenes transitoires extremement genants 
lors d'une rupture de pente du champ 61ectrique. Le profil 
du champ electrique applique a l'echantillon est lineaire 
par morceau afin de faciliter le calcul de dE/dt. Les effets 
transitoires aux niveaux des extremites (lorsque le champ 
change de sens) sont alors 61imines par des paliers de 
tension, en reference a la figure 4. Ces paliers permettent 
d'attendre que les phenomenes transitoires lies a la 
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dynamique des parois de domaines soient termines avant de 
lancer les acquisitions. Cette methode permet quasiment 
d'eliminer 1' influence de la frequence de mesure sur la 
forme de la densite de Preisach. 
5 La figure 5 montre les mesures collectees au cours 

d'une determination de densites effectives de basculements 
des domaines suivant la methode FORC decrite dans 1' article 
« Mathematical models of hysteresis » precite. Ces donnees 
sont obtenues apres elimination des effets transitoires et 
10 soustraction des effets localement reversibles. 

La relation entre la densite de Preisach, N(X,Y) et 
ces densites effectives de basculement des domaines est 
donnee par Mayergoyz (Equation 5) . En reference a la figure 
6, la densite de Preisach peut done etre calculee a partir 
15 des donnees de la figure 5 collectees pour differentes 
valeurs de E max . 



^(-gxnax>^) = a ^f maX,jg) dE <* 



20 Bien sQr, 1' invention n'est pas limit6e aux exemples 

qui viennent d'etre ctecrits et de nombreux amenagements 
peuvent etre apportes & ces exemples sans sortir du cadre de 
1' invention- 
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RE VEND I CAT I ON S 



1. Procede pour caracteriser un materiau 
f erroelectrique, comprenant : 

- une application d'une tension electrique sur un 
echantillon de ce materiau f erroelectrique, 

- une mesure du courant Electrique traversant cet 
echantillon, 

- une mesure simultanee de la capacite petits 
signaux de 1 1 echantillon, 

- un traitement conjoint d' un signal de tension 
appliqu6e, d 7 un signal de courant mesure et d'un signal de 
capacite petits signaux, pour f ournir des , donnees 
representatives de caracterisation de polarisation du 
materiau f erroelectrique, 

caracterise en ce qu' il comprend en outre : 

- un asservissement de la tension electrique 
appliqu<§e, de fagon a produire en superposition une premiere 
composante.de tension a une premiere amplitude dite « grands 
signaux » a une premiere frequence et presentant des paliers 
aux extremites, et une seconde composante de tension a une 
seconde amplitude dite « petits signaux » et a une seconde 
frequence tres supdrieure & la premiere frequence ; et 

- une identification de caracteristiques du materiau 
f erroelectrique associes respectivement & des effets de 
polarisation localement reversibles et a des effets de 
polarisation localement . irreversibles . 

2. Dispositif de caracterisation de mat^riaux 
ferroelectriques, mettant en oeuvre le procedE selon 
1' invention, comprenant : 

- des moyens pour appliquer une tension alternative 
sur un echantillon du materiau f erroelectrique, 
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- des moyens pour mesurer le courant electrique 
traversant cet 6chantillon, 

- des moyens pour mesurer la capacite petits signaux 

de cet echantillon, 

- des moyens pour traiter con j ointement un signal de . 
tension appliquee, un signal de courant mesure et d'un 
signal de capacite petits signaux, des moyens pour fournir 
des donnees representatives de caracterisation de 
polarisation du materiau f erroelectrique, 

caracterise en ce qu' il comprend en outre : 

- des moyens pour asservir la tension electrique 
appliquee, de fagon a produire en superposition une premiere 
composante de tension a une premiere amplitude dite « grands 
signaux » a une premiere frequence et presentant des paliers 
aux extremites, et une seconde composante de tension a une 
seconde amplitude dite « petits signaux » et a une seconde 
frequence tres superieure a la premiere frequence ; et 

- des moyens pour extraire a partir des donnees de 
traitement des caracteristiques du materiau f erroelectrique 
associ^s respectivement a des effets de polarisation 
localement reversibles et a des effets de polarisation 
localement irreversibles . 

3. Dispositif selon la revendication 2, dans lequel 
les moyens d' asservissement de tension comprennent un 
amplificateur op<§rationnel a transconductance . 
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